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SPARTEIN SULFAT

Tinh chit
Bot trdng, vi ngot.

Djnh tinh

A. Phuong phép sic ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Propanol - ethyl acetat - nwéc (70 :
20:10). .

Dung djch thi: Hoa tan 50 mg ché pham trong rnurdc va
pha loang thanh 20,0 ml bang cing dung méi.

Dung dich déi chiéu: Hoa tan 50 mg sorbitol chuén trong
nudc va pha loang thanh 20,0 ml bang cing dung moi.
Cach tién hanh:

Cham riéng biét 1én ban mong 2 pl mdi dung dich trén.
Trién khai sic ky dén khi dung méi di dugc khoang 17 cm.
Lay ban mong ra dé kho ngoai khong khi va phun dung
dich acid 4-amino-benzoic (TT). pé khé ban méng trong
luéng khi lanh dén khi aceton bay hét. Sdy ban mong &
100 °C trong 15 min. D& ngudi va phun dung dich natri
perrodat 0,2 %, dé kho ban mong trong ludng khi lanh.
Say ban mong ¢ 100 °C trong 15 min.

Trén sic ky do thu duoc vét chinh cia dung dich thur phai
¢6 vi tri, mau sic va kich thudc tvong (mg véi vét chinh
ciia dung dich ddi chiéu.

B. Hoéa tan mét lugng ché phém tuong duong khoang 7 g
sorbitol trong 10 ml nudc. Liy 1 ml dung dich nay, thém
2 ml dung dich sdr (II) sulfat 8 % (TT) va | ml a'ung dich
natri hydroxyd 20 % (TT), dung dich xuat hién mau xanh
lam chuyen din sang xanh luc nhimg khéng dugc c6 tia duc.
C. Lay 3 ml dung dich pyrocatechol 10 % méi pha, 1am
lanh trong nudc da, thém 6 ml acid sulfuric (TT). Thém
vao 3 ml hon hop trén 0,3 ml dung dich ché pham c6 ndng
do sorbitol khoang 10 % trong nudc khéng cé carbon
dioxyd (TT), dun néng nhe 30 s, c6 mau hdng xuit hién.

Mt khéi lwomg do 1am khd
Khong dugc qua 2,0 % (Phu luc 9.6).
(0,5 g, say chan khong & 80 °C, phosphor pentoxyd, 3 h).

Dinh lrgng .

Can chinh xac mét lugng ché phdm tirong duong khoang
0,4 g sorbitol vao binh dinh mic 100 ml, thém nwée dén
dinh mirc, Lic déu. L'fly chinh x4c 10 ml dung dich trén
vao binh nén 250 ml, thém 20 ml dung djch natri periodat
2,14 % (TT) va 2 ml dung dich acid sulfuric 1 M (TT),
dun nong trén cach thuy dung 15 min. Pé ngudi, thém
3 g natri hydrocarbonat (TT) bing cach thém timg lugng
nho, thém chinh xac 25,0 ml dung dich natri arsenit
0,1 M (CP), lic déu va thém 5 ml dung dich kali iodid
20 % (TT), dé yén 15 min. Chuan 49 bing dung dich iod
0,1 N (CP) dén mau vang.

Tién hanh song song v&i mau trang trong cung diéu kién.

1 ml dung dich iod 0,1 N (CD) teong duong véi 1,822 mg
CeH 1405

Bao quin
Noi kho mat, tranh dnh sang.
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Loai thubc
Thuoc nhuan trang tham thau.

Ham lwgng thudng dung
5g.

SPARTEIN SULFAT

. Ha804. 5H,0

C15H26N2H28045H20 P.t.l: 422,4

Spartein sulfat1a mudi sulfat cia dodecahydro methano-7,14
2H,6H-dipyrido[1,2-a:1°,2"-¢][diazocin-1,5]-(7S,7aR, 1485,
14aS), phai chira tir 98,0 % dén 101,0 % C,5H,304N,S, tinh
theo ché phim di 1am kh.

Tinh chét
Tinh thé khéng mau. Dé tan trong nudc va ethanol 96 %,
thuc té khong tan trong ether.

Pinh tinh

Co6 thé chon mot trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: C, D, E.

Nhom II: A, B, E.

A. Phd hép thu héng ngoai (Phu luc 4.2) cua ché phém
phai phti hop voi phd hip thu hdng ngoai cua spartein
sulfat chuan.

B. Ché phim phai dap img phép thir Géc quay cuc riéng.
C. Trong phén Tap chét lién quan, vét chinh thu duoc trén
sac ky d6 ciia dung dich thir phai giéng vét chinh thu dugc
trén sic ky dd cua dung dich ddi chiéu (1) vé vi tri, mau
sac va kich thudc.

D. Hoa tan | g ché phim trong 10 ml nwée. Thém 1 ml
dung djch thuy ngan (II) clorid 5 % (TT) vao 5 ml dung
dich trén, khong tao thanh tua. Thém ting giot, vira thém
vira lic manh 0,5 ml acid hydrocloric (TT), tha xuét hién.
Thém 1 ml dung dich natri hydroxyd 10 N (TT) vao phan
dung dich cdn lai, tao thanh mét 16p duc nhu sira, dun
néng nhe trong cach thiy s& ty lai thanh timng giot dau nho
trén bé mit.

E. Ché pham cho phan img cua sulfat (Phu luc 8.1).

Pj trong va mau sic ciia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 1,0 g ché pham trong nweéc khéng co
carbon dioxyd (TT) va pha lodng thanh 50,0 ml véi cung
dung moi.

Dung dich S phai trong (Phuy luc 9.2) va khong mau (Phu
luc 9.3, phuong phap 2).
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pH
pH cia dung dich S phai tir 3,0 dén 4,0 (Phy lyc 6.2).

Goéc quay cyc riéng o
Tir-26° dén -30°, tinh theo ché phdm da lam kho (Phu luc 6.4).
Dung dung dich S dé do.

Tap chit lién quan

Phuong phap séc ky 16p mong (Phu luc 5.4).
Ban mong: Silica gel G.
Dung méi khai trién:
cyclohexan (5 : 25 : 70).
Dung dich thir: Hoa tan 0,1 g ché pham trong methanol
(TT) va pha loang thanh 5 ml védi cing dung méi.

Dung dich doi chiéu (1): Hoa tan 0,1 g spartein sulfat
chuin trong methanol (TT) va pha loang thanh 5 ml véi
cung dung moi.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loing 1 ml dung dich di
chiéu (1) thanh 100 ml bang methanol (TT).

Dung dich doi chiéu (3): Pha lodng 5 ml dung dich ddi
chiéu (2) thanh 10 ml bang methanol (TT).

Cdch tién hanh: Cham riéng biét lén bin méng 5 pl mdi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung moéi di
dugc khoang 15 cm. Siy ban mong & 100 °C dén 105 °C
trong vong 5 min, sau d6 dé ban mong ngudi. Phun 1én
ban mong dung dich kali iodobismuthat (TT) t6i khi xuét
hién cac vét. Trén sic ky dd thu duoc ciia dung dich thir
khéng dugc c6 bat cir vét phu nao ngoai vét chinh ¢6 mau
dam hon vét chinh cia sic ky db thu dugc cia dung dich
ddi chiéu (2) va chi cho phép mdt vét c6 thé dam hon vét
chinh trén sic ky dd thu duge cia dung dich déi chiéu (3).

Diethylamin - ethyl acetat -

Mit khéi lwgng do 1am khd
Tir 19,5 % dén 22,0 % (Phy luc 9.6).
(1,0 g; 100 °C dén 105 °C).

Tro sulfat
Khong dugc qua 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phap 1).
Dung cin thu dugc trong phép thir Mat khoi lugng do 1am kho.

Dinh lrgng

Hoa tan 0,300 g ché phdm trong 30 ml acid acetic khan
(TT). Thém 1 ml anhydrid acetic (TT). Chuén d6 bing dung
dich acid percloric 0,1 N (CD). Xéc dmh diém tuong duong
bing phuong phép chuin d do dién thé (Phu lyc 10.2).

| ml dung dich acid percloric 0,1 N (CP) tuong duong vai
33,24 mg C.5H2304N2$.

Bio quén
Trong d6 dyng kin.

Loai thubc
Tro tim.

Ché phim
Thuoc tiém.

THUOC TIEM SPARTEIN SULFAT
THUOC TIEM SPARTEIN SULFAT

La dung dich vé khudn cua spartein sulfat trong nudc dé
pha thude tiém.

Ché pham phai dap (ng cac yéu ciu trong chuyén luén
“Thude tlem thudc tiém truyén, thudc ciy” (Phuy luc 1. 19)
va cac yéu cdu sau day:

Ham lwgng cia spartein sulfat, C,sH,N,.H,50,.5H,0,
tr 95,0 % dén 105,0 % so vai lugng ghi trén nhin.

Tinh chét
Dung dich trong, khong mau.

Dinh tinh

A. Phuong phép sic ky 1¢p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Diethylamin - ethyl acetat -
cyclohexan (5 : 25 : 70).

Dung dich thir: Lam bay hoi mot thé tich ché phdm tuong
duwong khoang 0,1 g spartein sulfat, hoa tan cin trong
methanol (TT) vira du 5 ml.

Dung djch doi chiéu: Hoa tan 0,1 g spartein sulfat chuén
trong methanol (TT) vira du 5 ml.

Cach tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 5 pl mbi
dung dich trén. Trién khai ban mong dén khi dung méi di
dwoc khoang 15 cm. Sdy ban méng & 100 °C dén 105 °C
trong 5 min. D& ngudi va phun dung dich kali iodobismuthat
(TT) t6i khi xuét hién cac vét. Trén sic ky d6 thu duoc, vét
chinh cia dung dich thir phai twong duong véi vét chinh
ctia dung dich déi chiéu vé vi tri, mau séc va kich thudrc.
B. Lam bay hoi mét thé tich ché phim tuong duong
khoang 1 g spartein sulfat, hoa tan can trong 10 ml nudec.
Thém 1 ml dung dich thuy ngan (1I) clorid (TT) vao 5 ml
dung dich trén, khong tao thanh tua. Thém tirng giot vira
thém vira lc manh 0,5 ml acid hydrocloric (TT), tha xuit
hién. Thém 1 ml dung dich natri hydroxyd 10 M (TT) vao
phﬁn dung dich con lai, tao thanh mét 16p duc nhu sira, dun
nong nhe trong cach thuy sé tu lai thanh timg giot dau nho
trén bé mit.

C. Ché phi'im cho phan ng cuda sulfat (Phu luc 8.1).

pPH
3,0 dén 4,0 (Phu luc 6.2).

Pinh lwgng

Lay chinh xac mdt luong ché phdm twong duong khoang
0,5 g spartein sulfat cho vao mdt binh gan, thém 8 ml
amoniac (TT). Chiét 4 lan bing ether (TT), mbi lin 20 ml.
Loc dich chiét ether qua mot phéu c6 miéng béng nho,
trén c6 khoang 2 g natri sulfat khan (TT). Rira phéu bing
10 ml ether (TT). Tép trung dich chiét va dich nra, 1am bbe
hoi ether trén cach thiy dén khi con khoang 10 ml thi lam
khé bing mét ludng khéng khi. Hoa cin véi 20 ml ethanol
90 %. Chuin do bing dung dich acid hydrocloric 0,1 N
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